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drat ist neben Verfahren in der »klassischen« Wirbel- 
schicht, also mit einem Verteilungszustand, bei dem eine 
dichte Phase durch einen deutlichen Dichtesprung von 
deni daruber befindlichen Gas- oder Staubraum ge- 
5 trennt ist (DE-OS 16 67 195, DE-OS 22 61 083), auch ein 
solches bekannt, das sich einer zirkulierenden Wirbel- 
schicht bedient (DE-OS 17 67 628). Hierbei liegen Ver- 
teilungszustande ohne definierte obere Grenzschicht 
vor, die erhalten werden, indem eine wesentlich hdhere 
io Gasgeschwindigkeit eingestellt wird als zur Aufrechter- 
haltung einer klassischen Wirbelschicht zulassig ist, und 
bei der der Feststoff vom Gas schnell aiis dem Reaktor 
ausgetragen wOrde, wenn nicht standig neues Material 
nachgespeist wird. Die Feststoffkonzentration ist niedri- 
ger ais im Ben, aber erheblich hoher als im Staubraum 
einer klassischen Wirbelschicht Ein Dichtesprung zwi- 
schen dichter Phase und daruber befindlichem Staub- 
raum ist nicht vorhanden, jedoch nimmt innerhalb des 
Reaktors die Feststoffkonzentration von unten nach 
oben kontinuierlich ab. 

Mit dem Verfahren der DE-OS 17 67 628 gelingt ins- 
besondere eine weitestgehende Ausnutzung der Ab- 
warme von Abgas und ausgetragenem Feststoff, so daB 
eine maximaie Brennstoffausnutzung, d. h. optimale 



Patentanspruche: 

1. Verfahren zur thermischen Spaltung von Alumi- 
niumchloridhydrat mit Kalzination zu Aluminium- 
oxid in einer stark aufgelockerten Wirbelschicht, die 
mit einem Gefalle der Feststoffkonzentration von 
unten nach oben sowie Austrag der Feststoffe zu- 
sammen mit den Gasen am oberen Teil des Reaktor- 
schachtes verbunden ist, bei dem aufgegebenes Alu- 
miniumchloridhydrat vor dem Eintrag in die WirbeJ- 
zone zwecks mindestens teilweiser Spaltung mit 
Gasen in Kontakt gebracht und dann der Wirbelzo- 
ne zugeleitet wird. die mit den Gasen am oberen Teil 
der Wirbelzone ausgetragenen Feststoffe abge- 
trennt und in eine mit geringer Gasgeschwindigkeit 
fluidisierte Verweilzone eingetragen werdea, aus 
der ein Feststoffteilstrom in die Wirbelzone kontrol- 
liert ruckgefuhrt und ein weiterer Teilstrom einer 
Wirbelkuhlung zugeleitet wird, die mit sauerstoff- 
haltigem Gas als Fluidisierungsgas betrieben wird, 
mindestens ein Teil des aus der Wirbelkuhlung aus- 
tretenden erhitzten Fluidisierungsgases der Wirbel- 
zone als Sekundargas oberhalb der Fluidisierungs- 
gaszufuhrung zugeleitet wird und die Beheizung der 25 Warmeverbrauchszahl, erreichbar ist. Die Verbrennung 
Wirbelzone durch Zufuhr von Brennstoff in die Zone in zwei Stufen, namlich zunachst nur mit Fluidisierungs- 
zwischen Fluidisierungsgaszufuhrung und Sekun- gas unterstdchiometrisch im Bereich hoher Dispersions- 
da rgaszufuhrung erfolgt, dadurch gekenn- dichte, dann in Gegenwart von Sekundargas stochiome- 
zeichnet, daB man aufgegebenes Aluminium- trisch bzvt. geringfiigig uberstochiometrisch schlieBt 
chloridhydrat in einer mit Gasen betriebenen Wir- 30 Oberhitzungen einzelner Bereiche des Wirbelbettes 
belschicht unter Zufuhr von heiBem prozeBeigenen aus. Hohe Temperaturkonstanz und genaue Tempera- 
Kalzinatspaltet. tursteuerung sind moglich. 

2. Verfahren nach Anspruch t, dadurch gekenn- Trotz dieser groBen Vorteile weist dieses bekannte 

zeichnet, daB man die Spaltung in zwei Wirbel- Verfahren bei seiner Anwendung auf die Spaltung von 
schichtstufen vornimmt, wobei man die erste unter 35 Aluminiumchloridhydrat einen Nachteil auf, wenn aus 
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Warmezufuhr uber Heizflachen auf eine Tempera 
tur von 150 bis 300°C und die zweite unter Warme- 
zufuhr uber heiBes Kalzinat auf eine hohere, bis 
600°C reichende Temperatur einstellt 



reaktionstechnischen Grunden, z. B. wegen Phasenunv 
wandlungen oder Erzielung hoher Produktreinheit, ho- 
he Mindestverweilzeiten des gebildeten Aluminium- 
oxids im Reaktorsystem erforderlich sind. Zwar ist auch 
40 bei dem bekannten Verfahren eine hohe Mindestver- 

weilzeit durch VergrdBerung der Ofenhohe erreichbar, 

jedoch steigt hierbei der Druckverlust im Wirbel- 
schichtreaktor und damit der Energiebedarf an. 
Die Erfindung betrif ft ein Verfahren zur thermischen GemaB einem weiteren bekannten Verfahren wird 

Spaltung von Aluminiumchloridhydrat mit Kalzination 45 dieser Nachteil vermieden, indem die vom Gas abge- 



zu Aluminiumoxid in einer stark aufgelockerten Wirbel 
schicht, die mit einem Gefalle der Feststoffkonzentra- 
tion von unten nach oben sowie Austrag der Feststoffe 
zusammen mit den Gasen am oberen Teil des Reaktor- 
schachtes verbunden ist, bei dem aufgegebenes Alumi- 
niumchloridhydrat vor dem Eintrag in die Wirbelzone 
zwecks mindestens teilweiser Spaltung mit Gasen in 
Kontakt gebracht und dann der Wirbelzone zugeleitet 
wird, die mit den Gasen am oberen Teil der Wirbelzone 
ausgetragenen Feststoffe abgetrennt und in eine mit 
geringer Gasgeschwindigkeit fluidisierte Verweilzone 
eingetragen werden, aus der ein Feststoffteilstrom in die 
Wirbelzone kontrolliert ruckgefuhrt und ein weiterer 
Teilstrom einer Wirbelkuhlung zugeleitet wird, die mit 
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trennten Feststoffe in einem mit geringer Gasgeschwin- 
digkeit fluidisierten Verweilzeitreaktor eingetragen 
werden, ein Feststoffteilstrom zur Einsteilung einer be- 
stimmten Suspensionsdichte in den Wirbelschichtofen 
kontrolliert ruckgefuhrt und ein weiterer Teilstrom 
nach hinreichend langer Verweilzeit dem Wirbelkiihler 
zugeleitet wird (DE-OS 25 24 541). Die Durchfuhrung 
des Verfahrens erfolgt mithin in einem im wesentlichen 
aus einem Wirbelschichtreaktor und einem Verweilzeit- 
reaktor bestehenden, das Kernstuck des Verfahrens bil- 
denden System, indem die einzelnen Phasen der Gc- 
samtreaktion entsprechend den reaktionstechnischen 
Erfordernissen den beiden Reaktoren zugeordnet wer- 
den. Der beim SpaltprozeB den Hauptanteil des War- 



sauerstoffhaltigem Gas als Fluidisierungsgas betrieben 60 mebedarfs verbrauchende Schritt der Aufheizung der 
wird, mindestens ein Teil des aus der Wirbelkuhlung ' ri ~ :, ~ t -~- f ! xw L , »•*••'•* p - 

austretenden erhitzten Fluidisierungsgases der Wirbel- 
zone als Sekundargas oberhalb der Fluidisierungsgaszu- 
fuhrung zugeleitet wird und die Beheizung der Wirbel- 
zone durch Zufuhr von Brennstoff in die Zone zwischen 65 
Fluidisierungsgaszufuhrung und SekundargaszufUhrung 
erfolgt. 

Zur thermischen Spaltung von Aluminiumchloridhy- 



Teiichen erfolgt im Wirbelschichtreaktor. Das Errei- 
chen der endgiiltigen Produktqualitat, das gegenuber 
der Spaltreaktion eine vergleichsweisc langere Reak- 
tionszeit z. B. aufgrund von Phasenumwandlungcn oder 
Diffusionsprozessen, erfordert und nur noch einer ge- 
ringen Warmezufuhr bedarf, geschieht dann im Ver- 
weilzeitreaktor. 

Ein Nachteil des zuletzt genannten Verfahrens ist. 
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daB infolge des vorgegebenen Energiebedarfs und da- 
mil des Bedarfs an Brennstoff und zur Verbrennung 
erforderlichen sauersloffhaJtigen Gase ein Abgas an- 
fallt dessen Chlorwasserstoffkonzentration bei hohen 
Gasvolumina vergleichsweise gering ist und daher ap- 
parativ aufwendige Absorptionsanlagen und groBe 
Kuhlmittelmengen fur die Abfuhrung der Warme aus 
dcm Abgas erforderlich macht 

Bei dem aus der DE-OS 17 67 628 bekannten Verfab- 
ren kommt zum vorgenannten Nachteil hinzu, dzQ bei 
der Kalzliation zu Aluminiumoxid wegen der hohen 
erforderlichen Venveilzeit ein betrachtlicher Energie- 
aufwand durch haufige Rezirkulation der Feststoffe in 
Kauf genommen werden muB. 

Aus der DE-OS 26 36 854 ist es bekannt, Aluminium- 
chloridhydrat mit Kalzination zu Aluminiumoxid derart 
umzusetzen, daB in einer ersten Stufe Aluminiumchlo- 
ridhydrat im Wirbelzustand durch indirekte Beheizung 
zum uberwiegenden Teil von Chlorwasserstoff befreit 
und das Spaltprodukt in einer aus WirbeUchichtreaktor 
und Venveilzeit reak tor bestehenden Kalzinierstufe kal- 
ziniert wird. Bei dieser Arbeitsweise sind nur vergleichs- 
weise geringe Spalttemperaturen einstellbar, so daB ein 
Spaltgrad von maxima) 90% erreichbar ist und demzu- 
folge die erwunschte moglichst hohe Chlorwasserstoff- 
konzentration im Abgas nicht vorliegL Auch weist 
zwangsweise das Abgas der Kalzinierstufe eine relativ 
hohe Chlorwasserstoffkonzentration auf, die aufwendi- 
ge Absorptionseinrichtungen erforderlich macht 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren bereitzu- 
stcllen, das die bekannten, insbesondere die vorgenann- 
ten Nachteilc vermeidet und bei hoher Qualitat des cr- 
zeugten Aluminiumoxids ein Abgas mit vergleichsweise 
hohem Chlorwasserstoffgehalt entstehen laBt. 

Diese Aufgabe wird durch das im Patentanspruch 1 
angcgebene Verfahren gelost. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren kann in der Weise 
geftihrt werden, daB die zur Spaltung erforderliche 
Warmecnergic praktisch ausschlie&lich durch heiBes 
Kalzinat gedeckt wird. Es ist jedoch auch mogiich, die 
Spaltung in zwei Stufen vorzunehmen, wobei-dann 
zweckmaBigerweise in der ersten Stufe die Warmezu- 
fuhr iiber beheizte Flachen und in der zweiten Stufe 
durch Zufuhr von Kalzinat erfolgt. 

Der Vorzug der zuletzt genannten Ausfuhrungsform 
besteht insbesondere darin, daB ein wesentlicher Anteil 
der Spalt- und Verdampfungsenergie mittels fliissiger 
zur Beheizung der heiBen Flachen dienender Warme- 
trager eingebracht wird und die rezirkulierie Kalzinat- 
menge geringer gehalten werden kann. Gegenuber der 
alleintgen Verwendung von heiBen Flachen zur Zufuhr 
der erforderlichen Warme besteht der Vorzug der zwei- 
stufigen Arbeitsweise insbesondere darin, daB hohere 
Temperaturen in der Spaltstufe mogiich sind als es bei 
Verwendung heiBer Flachen ublicherweise mogiich .ist. 

Die fur den SpaltprozeB erforderliche Kalzinatmenge 
ergibl sich einerseits aus der mit der Masseneinhcit zur 
Vcrfugung gcslcllten Warmeenergie und andererseits 
aus dcm Energiebedarf, der sich aus Spalt- und Ver- 
dampfungsenergie sowie Erhohung der fuhlbaren War- 
me zusammensetzt und in einfacher Weise errechenbar 
ist. Bei der zweistufigen Spaltung wird selbstverstand- 
lich die iiber die Heizflachen eingebrachte Warmeener- 
gie in Abzug gebracht. 

In beiden Ausfiihrungsformen, also bei ein- oder 
zweistufiger Spaltung, kann der Wirbelzustand, bei dem 
Chlorwasserstoff abgespalten wird, dem einer klassi- 
schen Wirbelschicht, vorzugsweise mit einer mittleren 
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Suspensionsdichte von 300 bis 6G0 kg/m 3 und einer Wir- 
belgasgeschwindigkeit von kleiner 0,8 m/sec. oder aber 
einer zirkulierenden Wirbelschicht, vorzugsweise mil ei- 
ner mittleren Suspensionsdichte von 40 bis 250 kg/m 3 
und einer Wirbelgasgeschwindigkeit von 1.5 bis 5 m/sec 
entsprechen. 

Im Hinblick auf die zweistufige Spaltung mil Warme- 
zufuhr iiber Heizflachen liegt ein Vorzug der Verwen- 
dung einer klassischen Wirbelschicht in den hohen War- 
meubergangszahlen, bedingt durch die hohe Suspen- 
sionsdichte. Ein Nachteil ist, daB infolge der geringen 
Wirbelintensitat Verbackungserscheinungen auftreten 
konnen, die zur lokalen Defluidisierung f Qhren. Bei Ver- 
wendung einer zirkulierenden Wirbelschicht werden 
Verbackungserscheinungen mit Sicherheit vermieden. 
AuBerdem wird der Nachteil der kleineren Warmeuber- 
gangszahlen durch die Moglichkeit einer hohen Zirkula- 
tionsrate weitgehend ausgeglichen. 

Die vorgenannte Wirbelgasgeschwindigkeit bezieht 
20 sich auf die effektive ; Geschwindigkeit des Gases, das 
bei der indirekten Spaltung anfailt Es besteht im we- 
sentlichen aus einer Mischung des verwendeten Fiuidi- 
sierungsgases, das in bevorzugter Ausgestaltung aus 
Wasserdampf besteht. des aus eingebrachter Feuchtig- 
25 keit und Kristallwasser gebildeten Dampfes und des 
Chlorwasserstoffes, der durch chemische Reaktion des 
Aluminiumchlorids sowie Verdampfen von physikalisch 
anhaftendem Chlorwasserstoff entsteht. Die Gasge- 
schwindigkeit gilt fur den wirbelgutfreien Spaltreaktor. 
30 Zum Betrieb des oder der Wirbelbettes(n) konnen 
gegebenenfal'.s vorgeheizte Fremdgase in geringen 
Mengen, vorzugsweise Wasserdampf. verwendet wer- 
den. 

Sofern eine zweistufige Spaltung vorgesehen ist. ge- 
35 schieht die indirekte Beheizung in der ersten Spaltstufe 
zweckmaBigerweise durch in den Reaktor eingehangte 
Heizflachen, die mit fliissigen Warmetragern, wie Salz- 
schmelzen oder Olen, bcaufschlagt werden. Die Aufhei- 
zung der Warmetrager kann mit herkommlichen Bren- 
nern erfolgen. Zur Aufheizung der Warmetrager kann 
aber auch der Warmeinhalt des erzeugten Kalzinats 
ausgenutzt werden. Fur die Warmeubertragung sind 
Rohrbundei besonders vorteilhaft. Bei Verwendung ei- 
ner klassischen Wirbelschicht empfiehlt sich ein Einbau 
der Rohrbundei derart, daB ein horizontaler Verlauf der 
Rohre, bei Verwendung einer zirkulierenden Wirbel- 
schicht aus Griinden einer reduzierten Erosion ein verti- 
kaler Verlauf der Rohre resultiert. Zufuhr von Warme- 
trager, Fluidisierungsgas sowie Aluminiumchloridhy- 
drat sind dabei derart abzustimmen, daB — gemaB be- 
vorzugter Ausgestaltung der Erfindung — dieTempera- 
tur des Wirbelgutbettes in der ersten Stufe zwischen 1 50 
und 300° C liegt. 

In der zweiten mit Kalzinateintrag arbeitenden Spalt- 
stufe sollten hohere Spalttemperaturen. etwa bis 600° C, 
eingestellt werden, damit die mit dem Feststoff in die 
Kalzinierstufe eingebrachte Chlorwasscrstoffmenge 
moglichst gering ist. 

Bei Anwendung einer einstufigen Spaltung, die Sedig- 
lich mit Kalzinateintrag arbeitet. sollten Temperaturen 
im.Bereich von 200 bis 450° C eingestellt werden. 

Unabhangig von der gewahlten Ausfuhrung in der 
Spaltstufe werden Verweilzeit und Temperatur des 
Wirbelgute.s zweckmaBigerweise derart gewahlt. daB 
ein Spaltgrad von mindestens 80% erreicht wird. 

Aus der Spaltzone wird kontinuierlich ein Strom Wir- 
belgut abgezogen und in die Kalzinierzone eingetragen. 
Hier werden die Teilchen. die etwa im KorneroBenbe- 
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reich von 20 bis 300 urn. bezogen auf die mittlere Korn- 
groQe dp 50. liegen, infolge der im Wirbelschichtreaktor 
herrschenden hohen Temperaturen sehr rasch aufge- 
heizt und spalten aufgrund ihrer hohen spezifischen 
Oberflache sehr schnell das restliche Chlorid unter Ab- 
gabe von Ghlorwasserstoff ab. Dies ist im wesentlichen 
bereits nach dem ersten Verlassen der Wirbelzone und 
vor dem Eintrag in die Verweilzone geschehen. Die 
schnelle Aufheizung ist die Folge einer durch den in der 
Wirbelzone herrschenden Wirbelzustand gegebenen in- 
tensiven Warmezufuhr, wobei in Anbetracht der wei- 
chen. weil zweistufigen, insgesamt nahstachiometri- 
schen Verbrennung gleichzeitig das Produkt geschont 
wird. Die bei der Kalzination des Aluminiumoxids auf- 
tretenden Phasenumwandlungen, die vergleichsweise 
wenig Energie. jedoch hohc Verweilzeitcn crfordcrn, 
erfolgen dann wirtschaftlich sowie produkt- und appa- 
rateschonend in der Verweilzone. Die Verweilzone 
kann mit Wasserdampf und/oder Luft fluidisiert werden. 



500 kg/m 3 sein. 

In der Definition bezQglich Froude und Archimedes 
ergeben sich 

der gleiche Archimedeszahlbereich wie in der Wirbelzo- 
ne und 

eine Froudezahl entsprechend 
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pk-pg 



< 5 - 10-3 
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Die Abmessung von Wirbelzone und Verweilzone re- 
lativ zueinander werden im wesentlichen von der zur 
Erzeugung einer bestimmten Produktqualitat erforder- 
lichen mittleren Gesamtverweilzeit bestimmt Im allge- 
meinen ist es vorteilhaft, die mittlere Verweilzeit der 
Fcststoffe in der Wirbelzone auf 10 bis 30 Minuten und 
in der Verweilzone auf das Zwei- bis Zwanzigfachc ein- 
zustellen. 

Bei der Definition der mittleren Verweilzeit in der 
Von der Verweilzone wird gerade so viel Feststoff 20 Wirbelzone geht die aus der Verweilzone ruckgefuhrte 
zuruckgefuhrt, als zur Einstellung der Suspensionsdich- Feststoffmenge mit ein und ist errechenbar aus der 
te in der Wirbelzone undals gegebenenfalls zur Vermei- Summe der mittleren Suspensionsdichten in beiden Zo- 
dung nennenswerter Temperaturunterschiede im Ge- nen, bezogen auf die stOndliche Produktmenge. Die 
samtsystem Wirbelzone/Verweilzone notwendig sind. Wahl der Fluidisierungs- und Sekundargasmengen, ins- 

ZweckmaBig werden die Betriebsbedingungen in der 25 besondere aber die Aufteilung beider Gasstr6mc und 
Wirbelzone und die Riickfuhrung von Feststoff aus der die Hone der Sekundargaszufuhrung, geben zusatzliche 
Verweilzone unter Berucksichtigung des neu zugefuhr- Regelungsmoglichkeiten an die Hand, 
ten Materials derart gewahlt, daB in der Zone zwischen Das Sekundargas wird zweckmaBig in einer Hdhe 

Gasverteiler und Sekundargasleitung eine mittlere Sus- zugefuhr:, die bei 10 bis 30% der Gesamthohe der Wir- 
pensionsdichte von 20 bis 300 kg/m 3 und in der Zone 30 belzone liegt Das Mengenverhaltnis von der Wirbelzo- 



oberhalb der Sekundargasleitung eine solche von 1 bis 
20 kg/m 3 resultiert. 

Bei den vorgenannten Bedingungen herrscht in der 
Wirbelzone ein Druckverlust von 250 bis 900 mm WS. 

Bei Definition dieser Betriebsbedingungen fur die 
Wirbelzone uber die Kennzahlen von Froude und Ar- 
chimedes ergeben sich die Bereiche: 



35 



0.1 < 3/4 iFr* 



< 10 



bzw. 



0,1 < Ar< 100 



wobei 



Ar 



ist. 



Es bedeuten: 

Fr die Froudezahl. 

Ar die Archimedeszahl, 

pg die Dichte des Gases in kg/m 3 . 

g die Gravitationskonstante in m/sec 2 , 

pk die Dichte des Feststoffieilchens in kg/m 3 , 

d k den Durchmesser des kugelformigen Teilchens in 
m. 

v die kinematische Zahigkeii in m 2 /sec. 

Die Suspensionsdichte in der Verweilzone ist demge- 
genuber aufgrund der geringen Fluidisierungsgasge- 
schwindigkeit. die im wesentlichen lediglich eine Durch- 
mischungdes Feststoffes bewirken soil, erheblich hoher. 
Um den vollen Nutzen des Verweilzcitreaktors auszu- 
schopfen. sollte die Suspensionsdichte groBer ' als 



ne zugefiihrtem Sekundargas zu Fluidisieruhgsgas sollte 
dabei auf 10 : 1 bis 1 : 2 eingestellt werden. 

Sofern zur Einstellung der erforderlichen Suspen- 
sionsdichte in der Wirbelzone eine nur geringe Ruck- 
fuhrung von Feststoff aus der Verweilzone notwendig, 
jedoch eine vergleichsweise lange Gesamtverweilzeit 
erwiinscht ist, ist es zweckmaBig, in der Verweilzone 
durch direkte Brennstoffzugabe zuzuheizen. Im Hin- 
blick auf die Temperatur im System dient dann die Zir- 
40 kulation nicht der voltstandigen Deckung. z. B. der Ab- 
strahlungsverluste der Verweilzone, sondern lediglich : 
der Feinregulierung. 

Nach hinreichend Ianger Verweilzeit wird ein Fest- 
stoffteilstrom einer Wirbelkuhlung, die zweckmaBigcr- 
45 weise in mehreren nacheinander durchflieBbaren Kuhl- 
kammern durchgefuhrt wird, zugeleitet. Die zur Auf- 
rechterhaltung des Betriebszustandes verwendeten sau- 
erstoffhaltigen Fluidisierungsgase werden mindestens 
teilweise der Wirbelzone als Sekundargas zugeleitet. 
Der Wirbelkuhler kann zusatzlich mit in die Kammern 
eintauchenden Kuhlregistern ausgestattet sein, in denen 
beispielsweise Fluidisierungsgas fur die Wirbelzone und 
gegebenenfalls fur die Verweilzone aufgehetzt wird 

Die den Zonen zugefuhrten Gasmengen werden 
zweckmaBigerweise derart gewahlt, daB in der Kalzi- 
nierzone eine Wirbelgasgeschwindigkeit von 3 bis 15 
m/sec vorzugsweise 4 bis 10 m/sec, und in der Verweil- 
zone eine Wirbelgasgeschwindigkeit von 0,1 bis 03 m/ 
sec, jeweils auf den leeren Reaktor bezogen, herrscht 

Die Arbeitstemperaturen in der Wirbelzone und in 
der Verweilzone sind in weiten Grenzen beliebig und 
richten sich im wesentlichen nach der angestrebten Pro- 
duktqualitat. Sie konnen in einem Bereich von 650 bis 
1050°C liegen. 

Als Fluidisierungs- und Sekundargas, das in jedem 
Fall Sauerstoff enthalt, kann Luft eingesetzt werden. Im 
Hinblick auf geringe Abgasmengen kann es vorteilhaft 
sein, als Fluidisierungsgas und/oder als Sekundargas 
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sauersloffreichc Gase, gegebenenfalls mit Sauerstoffge- 
haltcn bis 70 Vol.-%. einzusetzen. 

im Verfahrcn gemaB Fig. 1 erfolgt die Spaltung des 
Aluminiumchloridhydrats in zwei Stufen. Hierzu wird 
Aluminiumchloridhydrat uber die Aufgabevorrichtung 
1 und die Oosierbandwaage 2 dem Wirbelschichtreak- 
tor 3 aufgegeben. Der Wirbelschichtreaktor 3 ist als 
zirkulierende Wirbelschicht mit Abscheider4 und Ruck - 
fuhrleitung 5 konzipiert. Seine Beheizung erfolgt Ober 
Heizflachen 6. die uber einen geschlossenen Warmetra- 
gcrkreislauf 7 mit der Aufheizvorrichtung 8 verbunden 
sind. Als Fluidisierungsgas dient uber Leitung 9 zuge- 
fuhrier Dampf. Oas Abgas des Wirbelschichtreaktors 3 
gelangt uber Leitung 10 in ein Etektrofilter 11 und 
schlicBlich in die Abgasleitung 12, die in die Anlage zur 
Absorption des Chlorwasserstoffes fuhrt 1m Elek'trofil- 
ter 1 1 abgeschiedener Staub wird uber Leitung 13 in den 
Wirbelschichtreaktor 3 zuruckgefuhrt. Aus der zirkulie- 
renden Wirbelschicht 3 wird ein Teilstrom teilweise ge- 
spaltenen Aluminiumchlorids uber Leitung 14. dem 
zweiten Spaltreaktor 15, der als klassische Wirbel- 
schicht betrieben wird. zugeleitet Er wird mit uber Lei- 
tung 16 zugefuhrtem Dampf und uber Leitung 17 zuge- 
fuhrtem Kalzinat gespeist. Das Abgas gelangt Uber Lei- 
tung 18 in das Elcktrofilter 1 1. 

Der Austrag des Produktes aus dem zweiten Spaltre- 
aktor 15 geschieht uber Leitung 19 in eine pneumatische 
Fordereinrichtung 20, die es in einen Abscheider 36 ein- 
tragt. Der pneumatisch geforderte Feststoff wird dann 
dem Venturiwirbler 21 zugeleitet, der Gasstrom uber 
Leitung 37 abgefuhrL Im Venturiwirbler 21 wird das 
mindestens teilweise gespaltene Aluminiumchlorid vom 
aus der Wirbel-/Verweilzone stammenden Gasstrom 
erfaBu im Abscheider 22 vom Gas getrennt und der 
Wirbelzone 23 zugeleitet. Der Betrieb der Wirbelzone 
23 erfolgt mit uber Leitung 24 herangefuhrtem Fluidi- 
sierungsgas und mit uber Leitung 25 zugefuhrtem Se- 
kundargas. Brennstoff, der insbesondere aus Heizol 
odcr Heizgas besteht, wird uber Lanzen 26 aufgegeben. 

Der durch die herrschenden Betriebsbedingungen aus 
der Wirbelzone 23 ausgetragene Feststoff wird im'obe- 
ren Bcreich der Verweilzone 27 vom Gas getrennt und 
gelangt in den unteren. durch die Zufuhrung von- Gas 
uber Leitung 28 schwach fluidisierten Bereich. Die kon- 
irollicrie Ruckfuhrung von Feststoff in die Wirbelzone 
23 geschieht uber Leitung 29, die Ruckfuhrung von Kal- 
zinat in den zweiten Spaltreaktor 15 uber Leitung 17 
und die Entnahme von fertigkalziniertem Aluminium- 
oxid uber Austragsleitung 30. Dieser Teilstrom wird 
dem Wirbelschichtkuhler 31 aufgegeben, der mit uber 
Leitung 32 zugefuhrtem sauerstoffhaltigem Gas flujdis- 
iert wird. Das den Wirbelschichtkuhler 31 uber Leitung 
25 verlassende Gas wird als Sekundargas in die Wirbel- 
zone 23 eingeleitet. Gekuhltes Aluminiumoxid "wird 
schlieBlich uber Leitung 33 ausgetragen. 

Das Abgas des Abscheiders 22 durchlauft einen War- 
meaustauscher 38, in dessen erster Stufe uber Leitung 
39 herangefuhrte Luft fur die pneumatische Forderung 
und in dessen zweiter Stufe Verbrennungsluft fur die 
Brenner der Aufheizvorrichtung 8 aufgeheizt wird. 
Nach Durchgang durch den Warmeaustauscher 38 wird 
das Gas im Elektrofilter 34 von Staub befreit. Der im 
Elektrofiher 34 anfallende Staub gelangt uber Leitung 
35 in die Verweilzone 27 zuruck. 

Die der Wirbel-/Verweilzone 23 bzw. 27 uber Leitun- 
gen 25 bzw. 28 zugefuhrten Gasstrome werden zuvor im 
Wirbelschichtkuhler 31 unter AbkuhJung von heiBem 
Kalzinat aufgeheizL Leitung 25 nimmt zudem npch das 



aus dem Abscheider 36 stammende und uber Leitung 37 
abgefuhrte Gas auf. 

Der Aufheizvorrichtung 8 ist schlieBlich gasseitig ein 
weiterer Warmeaustauscher 40 nachgeschaltet, in den 
5 Abgaswarme an frisch zugefuhrte, fur die Brenner der 
Aufheizvorrichtung 8 bestimmte Luft ubertragen wird. 

GemaB Fig. 2 erfolgt die Spaltung des Aluminium- 
chloridhydrats in einer Spaltslufe, die als zirkulierende 
Wirbelschicht mit Wirbelschichtreaktor 3, Abscheider 4, 
to gasseitig nachgeschaltetem Venturiwirbler 41 und Ab- 
scheider 42 betrieben wird. Das Aluminiumchloridhy- 
drat wird uber Aufgabevorrichtungen 1 und Dosier- 
bandwaagen 2 zum Teil dem Wirbelschichtreaktor 3, 
zum Teil — zwecks Abgaskuhlung — dem Venturiwir- 
15 bier 41 aufgegeben. Ober den Abscheider 42 und Lei- 
tungen 13 und 5 gelangt dann auch dieser Teilstrom in 
den Wirbelschichtreaktor 3. Die Warmezufuhr erfolgt 
durch uber Leitung 17 ruckgefuhrtes heiBes Kalzinat. 
Als Fluidisierungsgas dient dem Wirbelschichtreaktor 3 
20 uber Leitung 9 zugefuhrter Dampf. Sein Abgas wird 
uber Leitung 10. Venturiwirbler 41 und Abscheider 42 in 
ein Elektrofilter 11 gefuhrt. dort von Staub, der uber 
Leitung 13 in den Wirbelschichtreaktor 3zuruckgefuhrt 
wird, befreit und der Absorptionsanlage fur Chlorwas- 
25 serstoff zugeleitet. 

Aus der zirkulierenden Wirbelschicht 3 wird das teil- 
weise gespaltene Aluminiumchlorid uber Leitung 19 in 
eine pneumatische Fdrdereinrichiung 20 gefuhrt, die es 
in einen Abscheider 36 eintragt. 
30 Der Eintrag in die Wirbelzone 23 und die Betriebsbe- 
dingungen hinsichtlich Wirbelzone 23, Verweilzone 27 
und Kiihler 31 entsprechen denen gemaB F i g. 1. 

Da das Verfahren gemaB F i g. 2 die Spaltung ledig- 
lich mit ruckgefuhrtem Kalzinat vorsteht, sind Heizfla- 
35 chen und Aufheizvorrichtung 8 entbehrlich. Statt dessen 
wird ein zusatzlicher Frischluftstrom, der uber Leitung 
43 zugefuhrt wird und der Wirbelzone 23 als zusatzliche 
Sekundarluft dient, im Warmeaustauscher 38 aufge- 
heizL 

40 

B e i s p i e 1 1 

Unter Bezugnahme auf Fi g. 1 wurden uber Aufgabe- 
vorrichtung 1 und Dosierbandwaage 2 stundlich 54 t 
45 AICI3 6 H2O mil einer Oberflachenfeuchte von ca. 15% 
und einem mittleren Korndurchmesser dp>o von 150 pm 
in den Wirbelschichtreaktor 3 eingetragen. Sein Innen- 
durchmesser war 3,0 m, seine Hone 1 8 m. 

Der Wirbelschichtreaktor 3 wurde mit 3000 NmVh 
50 Dampf von 180°C, der uber Leitung 9 herangefuhrt 
wurde, betrieben. Die Heizung des Wirbelschichtreak- 
tors 3 erfolgte mit einer Schmelze eines Alkalichloridge- 
misches, die uber den Kreislauf 7 mit 460° C eingefuhrt 
und mit 420° C ausgetragen wurde. 
55 Die Wiederaufheizung der Schmelze geschah in der 
Aufheizvorrichtung 8 durch Verbrennung von 2580 
kg/h schwerem Heizol mit einem Heizwert von H u = 
39 800kJ/kg. 

Im Wirbelschichtreaktor 3 stellte sich eine Tempera- 
60 tur von 200°C ein. Die Wirbelgasgeschwindigkeit be- 
trug 2,0 m/sec. Infolge der groBen Gasgeschwindigkcit 
wurde ein hoher Anteil der Feststoffe mit dem Gas 
zusammen am oberen Teil des Wirbelschichtreaktors 3 
ausgetragen. Nach Abscheidung im nachgeschalteten 
65 Abscheider 4 gelangte der Feststoff uber Leitung 5 in 
den Wirbelschichtreaktor 3 zuruck. Infolge der Fest- 
stoffruckfuhrung in den Wirbelschichtreaktor 3 und der 
dort gewahlten Betriebsbedingungen stellte sich im 
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Wirbelschichtreaktor 3 eine mittlere Suspensionsdichte 
von etwa 150 kg/m 3 und ein Druckverlust von 2700 mm 
Wassers&ule ein. Die mittlere Verweilzeit lag bei 1,7 
Stunden. Aufgrund der vorgenannten Bedingungen 
wurden etwa 80% des Aluminiumchlorids gespalten. 5 

Ober Leitung 14 wurden 22,4 t/h Feststoff in den 
Spaltreaktor 15 uberfiihrt. Er besaB einen inneren 
Durchmesser von 4,6 m. Die Hohe der Wirbelschicht 
betrug 5,0 m. Vermittels Leitung 16 wurden 1000 NmVh 
Dampf von 180°C eingetragen. Infolge RQckfQhrung 10 
von Kalzinat Ober Leitung 17 in einer Menge von 46 t/h 
mit einer Temperatur von 950° C stellte sich im Spalt- 
reaktor 15 eine Temperatur von 500°C ein. Die WirbeJ- 
gasgeschwindigkeit betrug 0,5 m/sec. Die mittlere Sus- 
pensionsdichte betrug 400 kg/m 3 , die mittlere Verweil- 15 
zeit 35min. 12 050 NmVh Abgas mit 500°C wurden 
uber Leitung 18 abgefuhrt und mit dem Ober Leitung 10 
ausgetragenen 200° C heiBen Abgas von 30 000 NmVh 
vereinigt dem Elektrofilter 11 zur Entstaubung zuge- 
fuhrt. Die Chlorwasserstoffkonzentration betrug 34,6%, 20 
die Gastemperatur 290°C. 

Aus dem Spaltreaktor 15 wurden 58 t/h Feststoff ent- 
nommen. Bezogen auf das frisch aufgegebene Alumini- 
umchloridhydrat, betrug der erzielte Spaltgrad 99,6%. 
Der Feststoff wurdc unter Verwendung von 2900 25 
NmVh im Warmeaustauscher 38 auf 500°C vorgewSrm- 
ter Luft mittels Vorrichtung 20 pneumatisch in den Ab- 
scheider 36 eingetragen. Der Feststoff gelangte in den 
Venturiwirbler 21, wurde vom Abgas der Wirbel-/Ver- 
weilzone 23 und 27. das in Mengen von 17 023 NmVh 30 
anfiel, erfaBt und in den Abscheider 22 eingetragen. Das 
Abgas, das vor dem Austritt aus Wirbel-/Verweilzone 
23 und 27 eine Temperatur von 950°C besaB, wurde 
insbesondere durch Kontakt mit den Feststoffen auf 
700°C abgekuhlt und dem Warmeaustauscher 38 zuge- 35 
leitet. 

In der Wirbelzone 23 und der Verweilzone 27 erfolgte 
die restliche Spaltung des Aluminiumchlorids mit Kalzi- 
nation zu Aluminiumoxid. Es betrugen in der Wirbelzo- 
ne 23 die lichte Hohe des Reaktors 14 m und der Innen- 40 
durchmesser 2,2 m, in der Verweilzone 27 im zylindri- 
schen unteren Teil der Innendurchmesser 3,5 m und die 
Hohe 3,4 m, bezogen auf das Wirbelbett 

Zur Fluidisierung der Wirbelzone 23 diente uber Lei- 
tung 24 und den Gasverteiler herangefuhrte Luft in 45 
Mengen von 4225 NmVh, die im Wirbelschichtkuhler 31 
durch indirekten Warmeaustausch auf 550°C vorge- 
warmt worden war. 8500 NmVh Luft. hiervon 2900 Nm 3 
mit 500° C uber Leitung 37 und 5600 Nm 3 mit 600°C aus 
dem Wirbelschichtkuhler 31 herangefuhrt, wurden der 50 
Wirbelzone 23 uber Leitung 25 zugefuhrt und 2,5 m 
uber dem Gasverteiler als Sekundargas eingetragen. 
Das Verhaltnis von Fluidisierungsgas zu Sekundargas 
betrug mithin 1 : 2,0. Im Bereich zwischen Gasverteiler 
und Sekundarluftleitung 25 wurden 1160 kg schweres 55 
Heizol (H u = 39 800 kj/kg) mit Lanzen 26 eingespritzt. 
Im Bereich zwischen Gasverteiler und Sekundargaslei- 
tung 25 war die Verbrennung unvollstandig. Vollstandi- 
ger Ausbrand erfolgte oberhalb der Zugabe des Sekun- 
dargases mit Leitung 25. 60 

Die aus der Wirbelzone 23 ausgetragenen Feststoffe 
wurden im oberen Teil der Verweilzone 27 vom Gas 
getrennt, gelangten in dessen unteren Teil und bildeten 
dort ein dichtes Wirbelbett. 

Die Verweilzone 27 wurde mit 1100 NmVh Luft, die 65 
im Wirbelschichtkuhler 31 auf 500°C vorgeheizt wor- 
den war, fluidisiert. 

Durch Feststoffzirkulation in der Wirbelzone sowie 



durch Feststoffrtickfuhrung aus der Verweilzone 27 
uber Leitung 29 stellte sich im gesamten Zirkulationssy- 
stem eine einheitliche Temperatur von 950° C ein. 

Die Aufteilung der Gesamtverweilzcit des Alumini- 
umoxids von ca. 1,96 h auf Wirbelzone 23 und Verweil- 
zone 27 lag etwa bei 1:11 (lOmin Wirbelzone 23, 
1,8 Std. Verweilzone 27). Der Druckverlust in der Wir- 
belzone 23 wurde auf etwa 430 mm WassersSule einge- 
stellt. Die mittlere Suspensionsdichte im Bereich zwi- 
schen Gasverteiler und Sekundargasleitung 25 lag bei 
150 kg/m 3 und die mittlere Suspensionsdichte oberhalb 
der Sekundargasleitung 25 bei 5 kg/m 3 . In der Verweil- 
zone 27 herrschte in dem von Feststoff erfallten Bereich 
eine Suspensionsdichte von ca. 550 kg/m 3 . 

Die Produktion in Hohe von 10 t/h Aluminiumoxid 
wurde aus der Verweilzone 27 uber Leitung 30 in den 
Wirbelschichtkuhler 31 eingetragen. Im Wirbelschicht- 
kGhler, der mit 5600 NmVh Luft fluidisiert und in Kuhl- 
registern mit 4225 NmVh bzw. mit 1100 NmVh beauf- 
schlagt worden war, erfolgte unter Zuhilfenahme einer 
zusatzlichen Wasserkuhlung eine Abkuhlung des Alu- 
miniumoxids auf eine Temperatur von 100°C 

Die durch indirekte Erhitzung auf 550 bzw. 500°C 
vorgewarmten Luftstrdme wurden dem vorher geschil- 
derten Verwendungszweck zugefuhrt. 

Das aus dem Elektrofilter 34 austretende Abgas von 
17 023 NmVh besaB eine Temperatur von 300°C und 
einen HCl-Gehalt von 0.25 Vol.-%. 

Die zum Betrieb der Aufheizvorrichtung 8 erforderli- 
che Verbrennungsluft in Mengen von 34 400 NmVh 
wurde im Warmeaustauscher 40 auf 250° C und im War- 
meaustauscher 38 auf 500° C aufgeheizt. 

Beispiel 2 

Unter Bezugnahme auf F i g. 2 wurden uber Aufgabe- 
vorrichtung 1 und Dosierbandwaage 2 stundlich 54 t 
AICI3 6 H2O mit einer Oberflachenfeuchte von ca. 15% 
und einem mittleren ICorndurchmesser dp*o von 150 u.m 
in den Wirbelschichtreaktor 3 aufgegeben und im Ver- 
haltnis 40 : 1 dem Wirbelschichtreaktor 3 und dem Ven- 
turiwirbler 41 zugefuhrt Der Innendurchmesser des 
Wirbelschichtreaktors 3 betrug 5^>m, seine Hohe 18 m. 

Der Wirbelschichtreaktor 3 wurde mit 3000 NmVh 
Dampf von 180°C. der uber Leitung 9 herangefQhrt 
wurde, betrieben. Die Beheizung des Wirbelschichtre- 
aktors 3 erfolgte durch Eintrag von 180 l/h Kalzhiatvon 
950° C, das uber Leitung 17 herangefuhrt wurde. 

Im Wirbelschichtreaktor 3 stellte sich eine Tempera- 
tur von 400° C ein. Die Wirbelgasgeschwindigkeit be- 
trug 4,6 m/sec. Infolge der groBen Gasgeschwindigkeit 
wurde ein hoher Anteil der Feststoffe mit dem Gas 
zusammen am oberen Teil des Wirbelschichtreaktors 3 
ausgetragen. Nach Abscheidung im nachgeschalteten 
Abscheider 4 gelangte der Feststoff uber Leitung 5 in 
den Wirbelschichtreaktor 3 zuruck. Infolge der Fest- 
stoffruckfuhrung in den Wirbelschichtreaktor 3 und der 
dort gewahlten Betriebsbedingungen stellte sich im 
Wirbelschichtreaktor 3 eine mittlere Suspensionsdichte 
von etwa 100 kg/m 3 und ein Druckverlust von 1800 mm 
Wassersaule ein. Die mittlere Verweilzeit lag bei 0,5 
Stunden. Aufgrund der vorgenannten Bedingungen 
wurden etwa 98% des Aluminiumchlorids gespalten. 

38 400 NmVh aus dem Abscheider 42 austretendes 
Abgas wurden dem Elektrofilter 11 zur Entstaubung 
zugefuhrt. Die Chlorwasserstoffkonzentration betrug 
37%, die Gastemperatur 250° C. 

Aus dem Spalireaklor 3 wurden 194 t/h Feststoff cnt- 
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nomincn und unter Verwendung von 9700 NmVh im 
Warmeaustauscher 38 auf 400°C vorgewarmter Lufi 
mitlels Vorrichtung 20 pneumatisch in den Abscheider 
36 eingetragen. Der Feststoff gelangte in den Venturi- 
wirbler 21. wurde vom Abgas der Wirbe!-/Verweilzone 
23 und 27, das in Mengen von 45 000 NmVh anfiel, er- 
faBt und in den Abscheider 22 eingetragen. Das Abgas, 
das vor dem Austritt aus Wirbel-/Verweilzone 23 und 27 
eine Temperatur von 950° C besaO, wurde durch Kon- 
takt mit den Feststoffen auf 640°C abgekuhlt und dem 
Warmeaustauscher 38 zugeleitet 

In der Wirbelzone 23 und der Verweilzone 27 erfolgte 
die restliche Spaltung des Aluminiumchlorids mit Kalzi- 
nalion zu Aluminiumoxid. Es betrugen in der Wirbelzo- 
ne 23 die lichte Hone des Reaktors 16 m und der Innen- 
durchmesser 3.5 m. in der Verweilzone 27 im zylindri- 
schen unteren Teil der lnnendurchmesser 3,5 m und die 
Hdhe 3,4 m, bezogen auf das Wirbelbett. 

Zur Fluidisierung der Wirbelzone 23 diente uber Lei- 
tung 24 und den Gasverteiler herangefuhrte Luft in 
Mengen von 5000 NmVh, die im Wirbelschichtkuhler 31 
durch indirekten Warmeaustausch auf 550° C vorge- 
warmt worden war. 36 230 NmVh Luft, hiervon 9700 
NmVh mil 400°C uber Leitung 37 und 5600 NmVh mil 
600°C aus dem Wirbelschichtkuhler 31 und 20 930 
NmVh mil 500° C uber Leitung 43 und Warmeaus- 
tauscher 38 herangefuhrt wurden der Wirbelzone 23 
uber Leitung 25 zugefuhrt und 4,0 m uber dem Gasver- 
teiler als Sekundargas eingetragen. Das Verhaltnis von 
Fluidisierungsgas zu Sekundargas betrug mithin 1 :7,2. 
Im Bereich zwischen Gasverteiler und Sekundarluftlei- 
tung 25 wurden 3570 kg schweres Heizol (Hu - 39 800 
kj/kg) mit Lanzen 26 eingespritzt Im Bereich zwischen 
Gasverteiler und Sekundargasleitung 25 war die Ver- 
brennung unvollstandig. Vollstandiger Ausbrand erfolg- 
le oberhalb der Zugabe des Sekundargases mit Leitung 
25. 

Die aus der Wirbelzone 23 ausgetragenen Feststoffe 
wurden im oberen Teil der Verweilzone 27 vom Gas 
getrennt, gelangten in dessen unteren Teil und bildeien 
dort ein dichles Wirbelbett. 

Die Verweilzone 27 wurde mil 1 100 NmVh Luft, die 
im Wirbelschichtkuhler 31 auf 400° C vorgeheizt wor- 
den war,fluidisiert 

Durch Feststoffzirkulation in der Wirbelzone 23 so- 
wie durch Feststoffruckfuhrung aus der Verweilzone 27 
uber Leitung 29 stellte sich im gesamten Zirkulationssy- 
stem eine einheilliche Temperatur von 950°C ein. 

Die Aufteilung der Gesamtverweilzeit des Alumini- 
umoxids von ca. 2,26 Stunden auf Wirbelzone 23 und 
Verweilzone 27 lag etwa bei 1 : 3,8 (38 Min. Wirbelzone 
23, 1,8 Stunden Verweilzone 27). Der Druckverlust in 
der Wirbelzone 23 wurde auf etwa 660 mm Wassersaule 
eingestellt Die mittlere Suspensionsdichte im Bereich 
zwischen Gasverteiler und Sekundargasleitung 25 lag 55 
bei 150 kg/m 3 und die mittlere Suspensionsdichte ober- 
halb der Sekundargasleitung 25 bei 5 kg/m 3 . In der Ver- 
weilzone 27 herrschte in dem von Feststoff erfullten 
Bereich eine Suspensionsdichte von ca. 550 kg/m 3 . 

Die Produktion in Hone von lOt/h Aluminiumoxid 
wurde aus der Verweilzone 27 uber Leitung 30 in den 
Wirbelschichtkuhler 31 eingetragen. Im Wirbelschicht- 
kuhler, der mit 5600 NmVh Luft fluidisiert und in Kuhl- 
registern mit 5000 NmVh bzw. mit 1 100 NmVh beauf- 
schlagt worden war, erfolgte unter Zuhilfenahme einer 
zusatzlichen Wasserkuhlung eine Abkuhlung des Alu- 
miniumoxids auf eine Temperatur von 100°C. Die durch 
indirektc Erhitzung auf 550 bzw. 400° C vorgewarmten 



Luftstrome wurden dem vorher geschilderten Verwen- 
dungszweck zugefuhrt. 

Das aus dem Elektrofilter 34 austretende Abgas von 
45 000 NmVh besaB eine Temperatur von 350°C und 
einen HCI-Gehalt von 03 Vol.-%. 
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